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ABSTRACTED- PUB -NO: EP 698076B 
BASIC- ABSTRACT: 

Extraction of natural prods, from biological material, without solvent, 
by combination of microwaves, pressure reduction and heating comprises: 
(a) placing biological material in vessel in absence of solvent, (b) 
irradiating material with microwaves to evaporate at least part of the 
water contained in the material and rupture cell structures to liberate 
at least part of the natural prod., (c) sepg residual biological material 
from natural prod. Pressure within the vessel is reduced intermittently 
during irradiation to favour rupture of cell structures and the vessel is 
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heated, at least during the irradiation stage, to compensate for the 
temp, drop due to evaporation. Prodn. is carried in the vapour of the 
water originally present in the biological material. 

USE - Extraction of natural prods, from animal, vegetable or 
microbiologic al material contg. at least 30% water. E.g. essential oils 
from plants , tissue from algae, animals and partic. fish. 

ADVANTAGE - Reduced extn. time, several minutes as opposed to several 
hours with classical hydro-distillation. Reduced energy costs. 
ABSTRACTED- PUB -NO : 

FR 2705035A EQUIVALENT- ABSTRACTS : 

Extraction of natural prods, from biological material, without solvent, 
by combination of microwaves, pressure reduction and heating comprises: 
(a) placing biological material in vessel in absence of solvent, (b) 
irradiating material with microwaves to evaporate at least part of the 
water contained in the material and rupture cell structures to liberate 
at least part of the natural prod., (c) sepg residual biological material 
from natural prod. Pressure within the vessel is reduced intermittently 
during irradiation to favour rupture of cell structures and the vessel is 
heated, at least during the irradiation stage, to compensate for the 
temp, drop due to evaporation. Prodn. is carried in the vapour of the 
water originally present in the biological material. 

USE - Extraction of natural prods, from animal, vegetable or 
microbiologic al material contg. at least 30% water. E.g. essential oils 
f rom plants , tissue from algae, animals and partic. fish. 

ADVANTAGE - Reduced extn. time, several minutes as opposed to several 
hours with classical hydro-distillation. Reduced energy costs. 
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(54) Title: METHOD AND PLANT FOR SOLVENT-FREE MICROWAVE EXTRACTION OF NATURAL PRODUCTS 

(54) litre: PROCEDE ET INSTALLATION D'EXTRACTTON SANS SOLVANT DE PRODUTTS NATURELS PAR MICRO-ONDES 

(57) Abstract 

The microwave extraction method in- 
volves the steps of placing the biological 
material in an enclosure without any solvent 
whatsoever and exposing it to microwave 
radiation to free at least some of the natu- 
ral product, and men separating the residual 
biological material from the extracted nat- 
ural product Additionally, it involves the 
steps of applying reduced pressure in said 
enclosure during said microwave radiation 
stage and heating the enclosure during at 
least most of the microwave radiation stage 
to compensate the temperature drop result- 
ing from water evaporation from the biolog- 
ical material 

(57) Abrege 

Le precede* d'extraction par 
micro-ondes comprend les 6tapcs consistent 
a placer le materiel biologique dans use 
enceinte, en V absence de tout solvant, 
et a lui faire subir une irradiation aux 
tmcro-ondes, de facon a pennettre la 
liberation d*au moins une partie du 
produit naturcl, puis a scparer le matenei 
biologique-residuel du produit naturel 
extrait, et est caractense' en ce qu'il compren d les etapes cctnplcmeutaires consistant a apphquer une pression r6duite a rintencur de Iadite 
enceinte durant ladhe 6tape d'application des tmcro-ondes, et a chauffer l'enceinte, durant au moins Tessendel de l*6tape d'application des 
micro-ondes, afin de coxnpenser la chute de temperature resultant de Fevaporation de Teau du materiel biologique. 
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Proc6d£ et installation d'extraction sans solvant de produits naturels par 
micro-ondes. 

Uinvention concerne le domaine de Textraction de produits naturels 
contenus dans un materiel biologique et notamment, mais non exclusivement, 
5 l'extraction de tels produits a partir de v6g6taux. 

^extraction des produits naturels k partir de materiel biologique peut 6tre 
effectu£e selon plusieurs proc6d6s mettant ou non en oeuvre un ou plusieurs 
solvants d'extraction, selon la nature du mat6riel biologique utilis6 et celle du 
produit ou des produits que Ton veut extraire de celui-ci. On notera a ce sujet que 

10 le nom donn6 a un extrait est souvent fonction de la technologie mise en oeuvre 

pour parvenir k son obtention. Ainsi, les concretes, les resinoi'des, les oleoresines... 
qui sont des extraits constitues de composes volatils ou de produits cireux et gras 
et non volatils, sont classiquement obtenus en presence d'au moins un solvant 
organique. Les huiles essentielles, constitutes principalement de composes volatils 

15 odorants sont, quant a elles, obtenues gfineraiement par distillation avec de la 

vapeur d'eau (hydrodistillation) et/ou par des precedes mecaniques. 

A titre d'exemple, Textraction des oteagineux, des huiles essentielles 
d'£corces d'agrumes, des huiles de poisson... est classiquement effectuee gr&ce a des 
precedes physiques tels que le brpyage et/ou le pressage, en I'absence de solvant 

20 ou par hydrodistillation. Outre le fait qu'elles pr£sentent un faible eoflt de mise en 

oeuvre, de telles techniques ont Tavantage de permettre Tobtention de produits 
d'extraction (et un mat6riel biologique aprfes extraction) exempts de r6sidus de 
solvants et n'ayant done pas & subir de traitement subsequent d'61imination de tels 
r6sidus. 

25 D existe cependant de nombreux produits qui ne peuvent fetre extraits a 

partir du materiel naturel qui les contient selon de telles mSthodes et pour lesquels 
il est ndcessaire d'employer des techniques d'extraction utilisant des solvants 
organiques. Grfice k de telles techniques le produit h extraire diffuse dans le solvant 
et s'y dissout. Cependant, il est ensuite necessaire de s£parer le produit extrait du 

30 solvant, dans le but de permettre la concentration de Textrait. De nombreux 

param&tres interviennent dans les rendements d'extraction effectu6e en pr6sence 
de solvant, au rang desquels on peut citer : 
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- la solubility du produit extrait dans le solvant choisi, 

- la diffusion du produit extrait au sein de la matrice solide du materiel 
biologique utilise. 

II est possible d'agir sur le premier paramfctre notamment en faisant varier 
5 la temperature op6ratoire ou encore la concentration du solvant employe. 

Par ailleurs, il est possible d'agir egalement sur le second paramfetre, soit 
pr6alablement a T6tape d'extraction, soit concomitamment k celle-ci. Par exemple, 
la diffusion du produit extrait pourra fitre grandement am61ioree en faisant subir 
au materiel biologique un pr6traitement pouvant consister notamment en un 

10 brqyage, ime digestion enzymatique ou encore un sdchage. On pourra aussi choisir 

d'agir sur le materiel biologique durant Top6ration mfeme d'extraction, par exemple 
en le chauffant ou en l'agitant On connalt ainsi dans T6tat de la technique, des 
proc6d6s de sonication consistant a appliquer des ultra-sons au melange constitu6 
par le materiel biologique et le solvant afin de favoriser le passage de l'extrait dans 

15 le solvant Les ondes m^caniques constitudes par les ultra-sons pennettent en effet 

de g6n6rer localement une cavitation du materiel biologique et cons6quemment un 
echauffement de celui-ci favorisant la liberation de 1'extrait 

n a egalement 6t6 propose dans Tart anterieur de favoriser l'extraction d'un 
produit k partir d'un materiel biologique en soumettant celui-ci a une irradiation 

20 par des micro-ondes. L'action des micro-ondes sur les materiels biologiques est 

aujourdlmi bien connue. De telles ondes eiectro-magnetiques sont en effet 
absorbees s61ectivement par les milieux poss6dant une constante dieiectrique eiev6e 
et done, dans le cas de materiel biologique, principalement par 1'eau c'est-&-dire 
essentiellement par les tissus vasculaires et glandulaires et plus particulierement les 

25 vacuoles dans le cas de materiel vegetal, Lors d'une telle absorption, T6nergie du 

rayonnement est convertie en 6nergie calorifique, ce qui permet rechauffement 
seiectif des parties du materiel biologique absorbant les micro-ondes. 

Le brevet europeen EP 0398798 divulgue une technique d'extraction de 
produits k partir de materiel biologique assistde par micro-ondes, comprenant les 

30 etapes suivantes consistant k : 
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subdiviser un materiel biologique (menthe poivr6e, livfcche 6cossaise, c&dre 
ou ail) poss6dant une composante disperse absorbant les micro-ondes 
(Teau), 

mettre ce materiel subdivis6 dans un solvant transparent ou partiellement 
5 transparent aux micro-ondes et absorbant moins les micro-ondes que la 

composante dispersee, tel que Thexane, T6thanol ou le dichloromethane, 
exposer le melange constitu£ par le materiel subdivis6 et le solvant aux 
micro-ondes afin de permettre rextraction des produits solubles en 
chauffant le materiel subdivis6 preterentieUement au solvant, 
10 - s6parer le materiel biologique residuel du solvant et, 

rScuperer le produit extrait. 

Bien que presentant 1'avantage d'amSliorer les rendements d'extraction, la 
technique d6crite dans le brevet EP 0398798 ne permet pas de s'affranchir des 
inconv£nients d6jk cites li6s k la presence de solvant dans Textrait obtenu. 

IS On notera qu'il a 6galement d6j& 6t6 propose dans l'dtat de la technique 

de proc6der k 1'extraction dTiuile essentielles k partir d'un materiel biologique par 
irradiation aux micro-ondes et en 1'absence de solvant 

Uarticle paru dans la revue "Flavour and Fragrance journal", voL4, pp 43- 
44 et ayant pour titre 'Microwave Oven Extraction of an Essential Oil" d£crit en 

20 effet une technique d'extraction de rhuile essentielle de lippia sidoides par 

chauffage aux micro-ondes, selon laquelle des 6chant01ons de plante de 30 k 40 
grammes sont places, en Tabsence de tout solvant, dans un flacon a rint6rieur d'un 
four micro-ondes et subissent une irradiation aux micro-ondes pendant une dur£e 
de 5 mn. Le flacon utilis6 est congu de faqon a permettre un entrainement de 

25 rhuile essentielle par un flux d'air provenant de l'ext6rieur. 

Bien qu'autorisant une extraction dans un temps beaucoup plus court que 
les temps n£cessaires pour mener a bien les operations d'extraction par hydrodistil- 
lation, une telle m£thode prSsente finconv6nient majeur de n6cessiter un apport 
6nerg6tique trfcs important pour permettre rextraction, ce qui en fait un proc6d6 

30 n'ofirant aucun int6r6t d'ordre economique. 
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Tous les proc6d& ^extraction de produits naturels par micro-ondes d6crits 
dans la literature ne peuvent fitre mis en oeuvre que sur des masses de materiel 
biologique trait6 tr£s faibles par rapport k la puissance des micro-ondes appliqu6es. 
G6n6ralement cette puissance varie de 10 000 W a 20 000 W par kilogramme de 
5 mat6riel biologique. La puissance maximale des Smetteurs de micro-ondes sur le 

marchd, fonctionnant k une frequence de 2450 MHz, est de 6 KW. En consequence, 
ces precedes, pour fitre mis en oeuvre k TSchelle industrielle, doivent 6tre adapts 
a un fonctionnement en continu, afin de presenter ponctuellement une faible masse 
en face d'une source de micro-ondes de puissance raisonnable. 
10 L'objectif de la pr6sente invention est de proposer un proc6d6 d'extraction 

par micro-ondes de produits naturels, ne pr6sentant pas les inconvenients des 
proc£d£s de l'6tat de la technique. 

En particulier, un des objectife de finvention est de fournir un tel proced6 
permettant une extraction en l'absence de solvant et done Tobtention d'un extrait 
15 exempt de tout r£sidu de solvant 

Un autre objectif de Tinvention est de proposer un tel proc6d6 sans pour 
autant necessiter un apport 6nerg£tique excessif, pour une quantite donnee de 
matdriel biologique k traiter. 

Un autre objectif de finvention est de proposer une installation pour la 
20 mise en oeuvre d'un tel proc6d6. 

L'invention concerne un proc6d6 d'extraction par micro-ondes d'au moins 
un produit naturel k partir d'un materiel biologique, ledit proc6d6 consistant a: 

placer ledit materiel biologique dans une enceinte, en Tabsence de tout 

solvant, 

25 - faire subir une irradiation aux micro-ondes audit materiel biologique 

present dans ladite enceinte, afin de provoquer T6vaporation d'au moins 
une j>artie de Teau contenue dans ledit mat6riel biologique et cons6quem- 
ment Teclatement des structures cellulaires dudit materiel biologique, de 
fa$on k permettre la liberation d'au moins une partie dudit produit naturel, 

30 - s6parer le materiel biologique r6siduel du produit naturel extrait, 
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ledit proc6de etant caract6ris6 en ce qu'il comprend les 6tapes complementaires 

suivantes consistant k : 

appliquer, de fagon intermittente, une pression r6duite a rinterieur de 
ladite enceinte durant ladite 6tape duplication des micro-ondes, afin de 
5 favoriser T6clatement des structures cellulaire dudit materiel biologique 

induit par 1'application des micro-ondes, 

chauffer, durant au moins l'essentiel de ladite 6tape duplication des 
micro-ondes, ladite enceinte, afin de compenser la chute de temperature 
resultant de T6vaporation de 1'eau du materiel biologique, 
10 la combinaison desdites 6tapes ^application des micro-ondes, ^application d'une 

pression reduite a l'intftieur de l'enceinte et de chauffege de l'enceinte autorisant 
rhydrodistillation dudit produit naturel par entrainement de celui-ci dans la vapeur 
d'eau provenant dudit materiel biologique. 

Un tel proced6 peut 6tre avantageusement mis en oeuvre sur tous les 
15 mat6riels biologiques naturels, qu'ils soient d'origine animate, v6g6tale ou micro- 

biologique des lors que ceux-ci contiennent au moins environ 30 % d'eau. Ce 
proc£d6 pourra notamment 6tre utilis6 pour extraire des huiles essentielles a partir 
de plantes, de tissus d'origine animale et notamment de poissons, mais aussi k partir 
d'algues, de micro-algues et mfime 6ventuellement de micro-organismes. Bien sfir, 
20 ce matdriel biologique pourra, selon sa nature, 6tre subdivis6 avant d'6tre introduit 

dans l'enceinte afin d'augmenter son facteur d'exposition aux micro-ondes. 

Le proc6d6 selon Tinvention permet de r6aliser rhydrodistillation du 
produit que Ton d6sire extraire, non pas gr&ce a de l'eau apportee de l'exterieur au 
cours du procede, mais gr&ce a l'eau contenue dans le materiel biologique traits. 
25 On notera k ce titre que, dans le cadre de la presente description, cette eau sera 

appetee eau de constitution, alors qu'elle pourra avoir 6t6 apportee prealablement 
au materiel biologique, lorsque celui-ci sera disponible sous forme d£shydrat£e, lors 
d'une 6tape de rdhumidification. 

Le proc6d6 selon l'invention consiste done k soumettre le materiel 
30 biologique trait£ a un rayonnement micro-ondes, en I'absence de solvant extractant, 
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pennettant au contenu des cellules de ce materiel d*6tre ejects k Fext6rieur. Afin 
de favoriser ce ph6nom&ne et dans le but de r6aliser Fentrainement azeotropique 
du produit extrait, la pression de Fenceinte est rfiduite. Cette diminution de 
pression permet, d'une part, d'accroitre la contrainte mecanique exercee sur les 
5 parois des cellules du mat6riel biologique et d'autre part d'augmenter la volatility 

du melange az6otrope constitu6 par le produit que Ton souhaite extraire et la 
vapeur d'eau. Selon Finvention, le chauffage concomitant de Fenceinte permet de 
compenser la diminution tres rapide de la temp6rature resultant de F6vaporation 
de f eau de constitution sous Feffet de Fabaissement de la pression dans Fenceinte. 

10 Une telle diminution de temperature est en effet susceptible de masquer 

completement Taction des micro-ondes. 

Le proc6d6 selon Finvention pr6sente de nombreux avantages. 
Outre le fait qu'il conduit k des extraits sans solvant residuel, il permet de 
plus, par rapport k une hydrodistillation classique, d'obtenir un extrait de 

15 composition 6quivalente et avec un rendement Equivalent, en un temps substantiel- 

lement plus court Alors que les temps dTiydrodistillation classique se comptent 
gSneralement en heures, les temps d'hydrodistillation sous pression reduite selon 
Finvention se comptent en minutes. Pour certains produits, il est ainsi possible 
d'obtenir une quantity donn£e d'extrait dix fois plus rapidement qu'avec une 

20 distillation classique a la vapeur d'eau. 

Par ailleurs, le procdde selon Finvention est beaucoup moins consommateur 
d'6nergie que les proc6d6s d'extraction assist£e par micro-ondes de F6tat de la 
technique. Pour une m@me quantity de materiel biologique traite, Fenergie mise en 
oeuvre dans le cadre de Finvention est 6galement moindre que celle n£cessaire a 

25 une hydrodistillation. Dans le cadre d'une hydrodistillation, il est en effet necessaire 

de chauffer le materiel biologique et Feau ajout6e, dont la masse peut representer 
jusqu'a 10 fois la masse de materiel biologique. 

Enfin, on notera que le materiel biologique r6siduel obtenu k Fissue du 
procdd6 se pr&ente sous une forme s&che, puisque Feau de constitution qu'il 

30 contenait a servi a Fentrainement du produit extrait et que le procddd ne met pas 
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en oeuvre d'apport exterieur d'eau. En consequence, ce mat6riau residuel pourra 
facilement 6tre degrade par voie thermique et done eventuellement recycle comme 
combustible* 

Pr6f6rentiellement, ladite 6tape du proc6de selon l'invention, consistant 
5 en l'application intermittente d'une pression reduite, consiste k soumettre Tint6rieur 

de ladite enceinte a des cycles de depression. 

Selon une variante de Tinvention, ladite 6tape de separation du materiel 
biologique residuel de l'extrait consiste : 

- a r6frig6rer la vapeur d'eau contenant ledit produit naturel extrait, 
10 - k decanter le melange liquide r6sultant d'une telle r6£rig6ration et, 

- a s6parer ledit produit naturel extrait et l'eau r6sultant d'une telle 
d&cantatian. 

Bien qu'un autre avantage du proc£d£ soit de conduire a Fobtention de 
beaucoup moins d'eau r6siduaire que les proc£d6s classiques dliydrodistfllation, au 

15 moins une partie de ladite eau resultant de ladite etape de d&antation est 

avantageusement injectde dans Tenceinte pour effectuer Thydrodistillation du 
produit naturel restant dans ledit r6sidu de materiel biologique. 

Par ailleurs, ladite etape de chauffage est pr6f£rentiellement men6e k une 
temperature infdrieure k 100°C On notera que le proc6d6 pourra 6tre men6 k une 

20 temperature avantageusement inferieure k 75°C de fagon k permettre Fextraction 

de produits ayant tendance k se d6grader sous Teffet de la chaleur. 

Les micro-ondes utilisees lors de ladite etape d'irradiation aux micro-ondes 
possedent avantageusement une frequence au moins egale a 300 MHz. On notera 
toutefois que dans de nombreux pays 1'usage des frequences est tres strictement 

25 reglemente et que par exemple en France, seules les frequences de 915 MHz et 

2450 MHz sont autorisees pour les 6quipements industriels g6n6rant des micro- 
ondes. 

Par ailleurs, ladite etape d'irradiation aux micro-ondes sera pref6rentielle- 
ment men£e de fagon a appliquer une puissance allant d'environ 100 W k environ 
30 10 000 W par kilogramme de produit traite. 
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Selon une variante de mise en oeuvre du procede, ladite etape d'irradiation 
aux microondes est men6e sous agitation mecanique dudit materiel biologique. 
Une telle agitation permettra d'augmenter le facteur d'exposition du materiel 
biologique aux micro-ondes. 
5 ^invention conceme egalement une installation pour la mise en oeuvre 

d*un tel proc6d6 caract6ri$6e en ce qu'elle comprend : 

. une enceinte pourvue de moyens de generation de micro-ondes k 
Finterieur de ladite enceinte et pr6sentant une double-paroi thermostatee ; 

- des moyens de chauffage permettant de r6guler la temperature de ladite 
10 double-paroi thermostat6e ; 

- des moyens permettant de reduire la pression a Fint£rieur de ladite 
enceinte ; 

- des moyens de recuperation de Fextrait k sa sortie de ladite enceinte. 
Pr6f6rentiellement, lesdits moyens de recuperation de Fextrait comprennent 

15 des moyens de refrigeration de la vapeur d'eau contenant Fextrait. 

Egalement pr6f6rentiellement, ladite installation pr6sente des moyens pour 
feire fonctionner lesdits moyens permettant de rdduire la pression k Fint6rieur de 
Fenceinte de fagon cyclique. 

Avantageusement, ladite enceinte est pourvue de moyens d'agitation. 
20 Enfin, egalement avantageusement, ladite installation comprend des 

moyens permettant de reacheminer f eau r&iduaire obtenue au niveau des moyens 
de recuperation de Fextrait k Finterieur de ladite enceinte. 

Uinventkm, ainsi que les avantages qu'elle pr6sente, seront plus facilement 
compris gr^ce k la description qui va suivre d'exemples de realisation de celle-ci en 
25 reference aux dessins, dans lesquels : 

- la figure 1 represente une vue schematique d'une installation selon 
Finvention ; 

- la figure 2 traduit revolution de la pression de Fenceinte et de la 
temperature du materiel biologique, dans le cadre d'un premier exemple de mise 

30 en oeuvre du proc6d6 selon Finvention avec Finstallation sch6matis6e k la figure 1, 
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pour l'extraction dliufle essentielle de menthe poivr6e ; 

- la figure 3 repr6sente Involution du rendement d'huiie essentielle de 
menthe poivr6e obtenu lors du premier exemple de mise en oeuvre du precede ; 

- la figure 4 traduit revolution de la pression de Tenceinte et de la 
5 temp6rature du materiel biologique, dans le cadre d'un exemple comparatif 

d'extraction d*huile essentielle de menthe poivrfie ; 

- la figure 5 repr6sente Involution du rendement dTiuile essentieUe de 
menthe poivr6e obtenu lors de I'exemple comparatif ; 

- la figure 6 traduit revolution de la pression de Tenceinte et de la 
10 tempfirature du materiel biologique, dans le cadre d'un deuxfeme exemple de mise 

en oeuvre du procede selon I'invention pour Textraction dlmile essentielle de sauge 
officinale ; 

- la figure 7 represente revolution du rendement d'hufle essentielle de 
sauge officinale obtenu lors du deuxieme exemple de mise en oeuvre du procede 

15 selon I'invention. 

En reference k la figure 1, une installation d'extraction de produits naturels 
a partir d'un materiel biologique est representee sch6matiquement. Une telle 
installation comprend une enceinte 1 6quipee de moyens 2 permettant de g6n6rer 
des micro-ondes dans le volume interieur qu'elle deiimite. Conformement aux 

20 dispositions 16gales, ces moyens 2 permettent remission de micro-ondes pr6sentant 
une frequence 6gale k 2450 MHz. (On notera qu'il aurait 6t6 6galement possible 
d'utiliser un g6nerateur de micro-ondes pr6sentant une frequence de 915 MHz, cet 
autre frequence etant egalement autoris6e en France). 

L'enceinte 1, est par ailleurs munie dans sa partie inferieure de moyens 

25 d'agitation 9, constitu6s par une turbine a trois pSles, permettant d'agiter le 

materiel biologique au cours de sa presence k rint6rieur de l'enceinte 1, lorsqu'il 
est soumis k 1'action des micro-ondes* Une telle agitation permet d'augmenter 
rexposition du materiel biologique aux micro-ondes et d'6viter que certaines zones 
de celui-ci ne soient insuffisamment irradiees pour mener k bien Iteration 

30 d'extraction. 
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Conform6ment k la presente invention, Tenceinte 1 est reli6e d'une part 
avec des moyens 5 permettant de rdduire la pression regnant en son int6rieur et, 
d'autre part, avec des moyens de r6cup6ration 6 du produit naturel extrait gr&ce k 
Taction des micro-ondes sur le materiel biologique. Les moyens 5 permettant de 

5 diminuer la pression dans Tenceinte peuvent £tre constitufes de tout moyen 

classiquement utiiis6 a Teffet de cr£er un vide partiel Si Tint6rieur d'une enceinte, 
tel que, par exemple, une pompe ou une trompe k eau. Dans le cadre du present 
exemple, les moyens 6 de r£cup6ration du produit extrait comprennent une 
canalisation 11 install6e dans la partie supfirieure de Tenceinte 1, autour de laquelle 

10 sont prfivus des moyens de r6firig6ration 7 formfes par un serpentin dans lequel 

circule un liquide de refiroidissement 

La canalisation 11 pennet de recup6rer les vapeurs resultant de Taction des 
micro-ondes sur le mat6riel biologique et dans lesquelles se trouve Thuile 
essentielle. Gr&ce aux moyens de r6frig6ration 7 ces vapeurs d'eau sont conden- 

15 s6es. Un dficanteur 12 est pr6vu k la sortie de la canalisation 11 pour r6cup6rer ces 

vapeurs condenses it s6parer ITraile essentielle. Ueau r6siduaire restante, aprfes 
d£cantation est avantageusement r£achemin£e, par une canalisation 10 dans 
Tenceinte 1 oil elle est recycle pour completer Textraction. 

Afin de permettre un r£chauffement de Tinterieur de Tenceinte 1 pour 

20 compenser la diminution de temperature resultant de Tabaissement de la pression 

induit par la pompe k vide 5, Tenceinte 1 pr6sente une double-paroi 3 thermostatde 
reli£e k des moyens de chauffage 4. 

Uinstallation ci-dessus d6crite a 6te utilisee pour mettre en oeuvre le 
proc£d6 d'extraction par micro-ondes de la presente invention afin d'extraire des 

25 huiles essentielles de menthe poivree (exemples 1) et de sauge officinale (exemple 

3). 

Exemple 1 

Un kilogramme de menthe poivr6e (Mentha piperita L., vari6t6 hongroise) 
pr6sentant 15 % de mati&re s&che a 6te plac6e a Tint6rieur de Tenceinte 1. Les 
30 moyens de chauffage 4 ont 6t6 regies de £a$on telle que la paroi thermostatfie 3 
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induise une temperature d'environ 70°C k Tint6rieur de Tenceinte 1 et les moyens 
d'agitation 9 ont 6t6 mis en oeuvre de fagon k presenter une vitesse de 40 tours par 
minute. 

La puissance 6mise par les moyens 2 de generation de micro-ondes est de 
5 1150 W et la puissance r6fl6chie varie entre 170 W et 220 W. Au cours de 

Toperation d'extraction, qui a dure 15 mn, la puissance effectivement absorbee a 
done 6te de 930 k 980 W. 

Au cours de Textraction, la pompe 5 a 6t6 raise en oeuvre de fagon a 
abaisser la pression a 250 mb. Cet abaissement de pression a 6t6 effectue au bout 
10 de 5 mn, 10 mn et 13 mn. 

Par ailleurs, la temperature du milieu de refrigeration circulant dans le 
serpentin 7 a 6t6 £ix6e k 5 °C de £a§on k provoquer la condensation des vapeurs 
resultant de Taction des micro-ondes sur la menthe poivr6e et contenant Thuiie 
essentielle. 

15 Involution de la temperature de la menthe presente dans Tenceinte et de 

la pression regnant k Tint6rieur de celle-ci est representee k la figure 2. Sous 
Taction des micro-ondes, la temperature du produit passe rapidement de la 
temperature ambiante jusqu'fc environ 75°C Des que Tint6rieur de Tenceinte est 
mis sous vide partiel (250 mb) grace k la pompe 5, la temperature chute. Cet baisse 

20 de temperature est rapidement compensee gr&ce au chaufXage de Tenceinte de 

fagon k ne pas masquer Taction des micro-ondes. 

En reference a la figure 3, aprfes 15 mn d'extraction et 3 cycles de 
depression, 1,52 ml dliuile essentielle ont 6te recup6r6s (soit un rendement de 1,01 
ml pour lOOg de matiere seche). 

25 LTiydrodistillation du r6sidu de menthe poivr6e resultant d'une telle 

operation d'extraction par micro-ondes n'a permis de n'obtenir que moins de 50 mg 
d'huile essentielle. Le proc6de selon Tinvention autorise done Tobtention de 
rendement en huile essentielle approchant T6puisement du materiel biologique. 

La comparaison des profils de chromatographic en phase gazeuse deux 

30 huiles essentielles obtenues par le proc6d6 d'extraction selon Tinvention et par 
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hydrodistfflation classique n'a pas fait apparaltre de difference majeure de 
composition. 

Exemple 2 

La meme quantitd de menthe poivree que dans l'exemple 1 a 6x6 traitee 

5 en utilisant les memes conditions operatoires que dans l'exemple 1 mais en faisant 

fonctionner continument la pompe 5 de facpn telle que la pression regnant a 
l'interieur de l'enceinte 1 soit fixee a 250 mb durant toute l'operation d'extraction. 

L'evolution de la temperature de la menthe et de la pression dans 
l'enceinte est donnee a la figure 4. 

10 En reference a la figure 5, le rendement en huile essentielle n'a alors 6t6 

que de 0,2 ml pour lOOg, soit 5 fois moindre que dans l'exemple 1. 1150 mg d'huile 
essentielle ont 6t6 recuperee dans le residu de menthe apres l'opfiration d'extrac- 
tion. Ces rSsultats montrent rimportance du caractere intermittent qui doit fctre 
donne, selon l'invention, a l'abaissement de la pression a l'interieur de l'enceinte. 

15 Exemple 3 

Cinq cents grammes de sauge officinale (Salvia officinalis L.,) presentant 
25 % de matiere seche ont 6t6 places a rint6rieur de l'enceinte 1. Les moyens de 
chauffage 4 ont 6te* r6gles de facpn telle que la paroi thermostat6e 3 induise une 
temperature d'environ 70°C a l'intdrieur de l'enceinte 1 et les moyens d'agitation 

20 9 ont 6x6 mis en oeuvre de fagon a presenter une vitesse de 40 tours par minute. 

La puissance emise par les moyens 2 de generation de micro-ondes est de 
1000 W et la puissance reilechie varie entre 150 W et 200 W. Au cours de 
l'operation d'extraction, qui a dur6 10 mn, la puissance effectivement absorb6e a 
done 6t6 de 800 a 850 W. 

25 Au cours de l'extraction, la pompe 5 a 6x6 raise en oeuvre de fagon a 

abaisser la pression a 250 mb. Cet abaissement de pression a 6x6 effectu6 au bout 
de 3,5 mn et 7 mn. 

Par ailleurs, la temperature du milieu de r6frig6ration circulant dans le 
serpentin 7 a 6x6 fix6e a 5 °C de facpn a provoquer la condensation des vapeurs 

30 resultant de 1'action des micro-ondes sur la menthe poivree et contenant lTiuile 
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essentielle. 

Udvolution de la temperature de la sauge pr6sente dans l'enceinte et de 
la pression r6gnant k Tint6rieur de celle-ci est representee a la figure 6. 

En reference k la figure 7, apr£s 10 mn d'extraction et 2 cycles de 
5 depression, 3,06 ml d'huile essentielle ont ete recup6res (soit un rendement de 2,55 

ml pour lOOg de mati&re seche). 

Le rendement th6orique par hydrodistillation classique de la m6me 
quantity de sauge est de 2,77 ml pour 100 g ce qui montre que la mise en oeuvre 
du proc6d6 selon Tinvention a permis de r^cuperer plus de 90 % de Thuile 
10 essentielle de la sauge officinale trait6e. 

Les exemples de realisation de Tinvention ici d6crits n'ont pas pour objet 
de reduire la portee de celle-ci. En particulier, il pourra etre envisager de faire agir 
les micro-ondes pendant un temps plus long ou plus court, d'utiliser des frequences 
de micro-ondes differentes ou de s6parer Textrait de la vapeur selon une autre 
15 technique que celle decrite sans sortir du cadre de Tinvention. 
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REVENDICATIONS 

L Proc6d6 d'extraction par micro-ondes d'au moins un produit naturel k 
partir d'un materiel biologique, ledit precede comprenant les 6tapes consistant k: 
placer ledit materiel biologique dans une enceinte, en l'absence de tout 

5 solvant, 

faire subir une irradiation par micro-ondes audit materiel biologique 
present dans ladite enceinte, afin de provoquer T6vaporation d'au moins 
une partie de l'eau de contenue dans ledit materiel biologique et 
cons6quemment Teclatement des structures cellulaires dudit materiel 

10 biologique, de £a§on k permettre la liberation d'au moins une partie dudit 

produit naturel, 

s6parer le materiel biologique r6siduel du produit naturel extrait, 
ledit procede 6tant caracteris6 en ce qu'il comprend les 6tapes compl6mentaires 
consistant a : 

15 . appliquer de fagon intennittente, une pression r6duite k Tinterieur de 

ladite enceinte durant ladite etape duplication des micro-ondes, afin de 
favoriser reclatement des structures cellulaires dudit materiel biologique 
induit par Implication des micro-ondes, 

chauffer, durant au moins Tessentiel de ladite etape duplication des 
20 micro-ondes, ladite enceinte, afin de compenser la chute de temperature 

resultant de revaporation de Teau du materiel biologique, 
la combinaison desdites etapes duplication des micro-ondes, duplication d'une 
pression r6duite k Tinterieur de Tenceinte et de chauflage de Fenceinte autorisant 
rhydrodistillation dudit produit naturel par entratnement de celui-ci dans la vapeur 
25 d'eau mfeme provenant dudit materiel biologique . 

2. Procede selon la revendication 1 caract6rise en ce que ladite 6tape 
duplication d'une pression r6duite consiste a soumettre fint6rieur de ladite 
enceinte k des cycles de depression. 

3. Procede selon Tune des revendications 1 ou 2 caract6ris6 en ce que 
30 ladite 6tape de separation du materiel biologique r6siduel de l'extrait consiste : 
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- k r6fng6rer la vapeur d'eau contenant ledit produit naturel extrait, 

- a decanter le melange liquide r6sultant d'une telle r6frig6ration et, 

• a s6parer ledit produit naturel extrait et l'eau resultant d'une telle 
d£cantation. 

5 4. Proc6d6 selon la revendication 3 caract6ris6 en ce qu'au moins une 

partie de ladite eau resultant de ladite 6tape de dficantation est inject6e dans 
Tenceinte pour effectuer rhydrodistillation du produit naturel restant dans ledit 
residu de materiel biologique. 

5. Procdde selon Tune des revendications 1 a 4 caractfrise en ce que ladite 
10 6tape de chauffage est men£e a une tempfirature infSrieure k 100°C 

6. Proc6d6 selon Tune des revendications 1 & 5 caract6ris£ en ce que les 
micro-ondes utilis6es lors de ladite 6tape d'irradiation aux micro-ondes possedent 
une frequence au moins egale a 300 MHz. 

7. Procedfe selon Tune des revendications lk6 caract6rise en ce que ladite 
15 6tape d'irradiation aux micro-ondes est menee de fagon k appliquer une puissance 

allant d'environ 100 W k environ 10 000 W par kilogramme de produit trait6. 

8. Proc6d6 selon Tune des revendications lk7 caract6ris6 en ce que ladite 
6tape d'irradiation aux micro-ondes est men£e sous agitation m£canique dudit 
materiel biologique. 

20 9. Installation pour la mise en oeuvre du proc£de selon Tune des 

revendications 1 a 8 caract6ris£e en ce qu'elle comprend : 

- une enceinte (1) pourvue de moyens de g£n6ration de micro-ondes (2) 
a Tint6rieur de ladite enceinte (1) et presentant une double-paroi thermostatic (3); 

- des moyens de chauffage (4) permettant de r6guler la temp6rature de 
25 ladite double-paroi thermostatic (3) ; 

- des moyens permettant de reduire la pression (5) a l'intfirieur de ladite 
enceinte ; 

- des moyens de r6cup6ration de Textrait (6) k sa sortie de ladite enceinte. 
10* Installation selon la revendication 9 caract6ris6e en ce que lesdits 

30 moyens de r6cup6ration de 1'extrait (6) comprennent des moyens de r6Mg6ration 
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(7)- 

1L Installation selon la revendication 9 ou 10 caractens6e en ce qu'elle 
presente des moyens (8) pour faire fonctionner lesdits moyens (5) permettant de 
reduire la pression a l'interieur de l'enceinte de fagon cyclique 
5 12. Installation selon Tune des revendications 9 a 11 caracterisee en ce que 

ladite enceinte est pourvue de moyens d'agitation (9). 

13. Installation selon Tune des revendications 9 a 12 caracterisee en ce 
qu'elle comprend des moyens (10) permettant de reacheminer l'eau residuaire 
obtenue au niveau des moyens de recuperation de l'extrait a rinterieur de ladite 
10 enceinte (1). 
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*0* document sc refcrant a une divulgation oralc, aim usage, a 
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"P* document puhlie avant la date dc depot international, mais 

pastericurtraent a la date de pnoritt revendiquce 
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